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Herstellung von Perovskit-Teiichen 
Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Perovskit-Teiichen mit hoher Kristallinitat und hoher Reinheit sowle durch 
das Verfahren erhaltliche Perovskit-Teiichen. 

Die Stoffgruppe der Perovskite, eine spezielle Gruppe gemischter 
Metalloxide, besitzt au&ergewohnliche chemische und physikalische 
Eigenschaften, beispielsweise ein katalytisches, ferroelektrlsches, 
pyroelektrisches, piezoelektrisches und dielektrisches Verhalten. Aufgrund 
dieser Eigenschaften finden Perovskite eine vielseitige Verwendung, 
beispielsweise in piezoelektrischen Schichten und 

Hochleistungskondensatoren, Hochtemperaturmembranen fur 

Brennstoffeellen, Hochtemperaturleiter sowie auf den Gebieten der 
Ferroelektrizitat, Spinelektronik, des kolossalen Magnetwiderstands und der 
nichtlinearen optischen Eigenschaften. 

Da die Eigenschaften der Perovskite im Wesentlichen von der Kristallchemie 
abhangen, ist die Herstellung von reinen, stochometrischen, homogenen 
und kristallinen Perovskitmaterialien mit regulierten Kristallitgrolien von 
hohem wissenschaftlichen und technologischem Interesse. Gerade fur die 
Herstellung dunner Schichten oder Keramiken sind reine nanoskalige Pulver 
erwunscht. Es hat sich gezeigt, dass die Qualitat einer keramischen Schicht 
mit abnehmender PartikelgrolJe der zu ihrer Herstellung verwendeten 
Ausgangsmaterialien besser wird, wobei gleichzeitig die erforderlichen 
Sintertemperaturen sinken und die Verarbeitungsbedingungen somit 
gunstiger werden. Auch fur die Bildung von feinkornigen Keramiken durch 
Sinterverfahren sind Perovskite mit kleinen KristallitgroBen von grolJem 
Interesse. 

Ein sehr gut untersuchtes Perovskitmaterial ist Bariumtitanat. Bariumtitanat 
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besitzt eine hohe Dielektrizitatskonstante unci ferroeiektrische 
Eigenschaften, die fur eine Verwendung in elektronischen und optischen 
Vorrichtungen von groBer Bedeutung sind. BaTiOa existiert in verschiedenen 
kristaHografischen Modifikationen, wobei die tetragonalen und kubischen 
Polymorphismen am besten untersucht sind. Bei der Herstellung von 
mehrschichtigen Kondensatoren ist es eine entscheidende Voraussetzung, 
dass das BaTiOa-Pulver leicht in dunne Folien verarbeitet werden kann. 
Deshalb ist es wunschenswert, BaTi0 3 mit kleinen KristallitgroIJen, einer 
hohen Reinheit und einer homogenen Zusammensetzung bereitzustellen. 

Im Hinblick auf die Bedeutung von Perovskiten ist es nicht verwunderlich, 
dass in der Vergangenheit viele Versuche zur Synthese von 
Perovskitmaterialien durchgefuhrt wurden. Es wurde beispielsweise 
versucht, kristalline Perovskite fiber Sol-Gel-Verfahren herzustellen (Special 
Issue on „Sol-Gel-Processing of Ferroelectric Materials" J. Sol-Gel Sci- 
Tech. 1999, 16, No. 1-2). Insbesondere sind Sol-Gel-Verfahren unter 
Verwendung von Titaniumalkoxiden und Bariumsalzen angewandt worden, 
allerdings ist bei diesen Verfahren oft die Zugabe von Liganden und 
anderen organischen Additiven als Komplexbildner oder 
Stabilisierungsmittel zur Kontrolle der PartikelgroBe und zum Erhalt der 
partikularen Stabilitat sowie zur Verhinderung der Partikelagglomeration 
erforderlich (O'Brien et al., J. Am. Chem. Soc. 2001, 123, 12085-12086). 

Ein anderes im Stand der Technik bekanntes Verfahren ist die 
hydrothermale Behandlung von Titanverbindungen, wie etwa 
Titaniumalkoxid, Titaniumoxid oder Titaniumoxidgelen, in Gegenwart von 
Bariumsalzen in einer stark alkalischen Losung (Clark et aL, J. Mater. Chem. 
1999, 9, 83-91; Dutta und Gregg, Chem. Mater. 1992, 843-846 und Walton 
et al., J. Am. Chem. Soc. 2001, 123, 12547-12555). Jedoch sind die 
Teilchengrolien der mit diesen Verfahren hergestellten Perovskite 
unerwunscht groli. 

Bei den meisten der im Stand der Technik bekannten Verfahren zur 
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Herstellung von Perovskitmaterialien werden Perovskit-Teiichen mit einer 
GroBe im Bereich von einigen Hundert bis etwa 50 nm gebildet Die 
Eigenschaften von Perovskiten, beispielsweise die Ferroelektrizitat hangt 
wesentlich von der PartikelgroBe ab. Teilchen mit einer GroBe im so 
genannten kritischen GroBenbereich von etwa 10-20 nm sind deshalb von 
besonderem Interesse, da solche Teilchen kein ferroelektrisches Verhalten 
mehr aufweisen. Im Stand der Technik sind jedoch keine Syntheseverfahren 
beschrieben, durch die Perovskit-Teiichen mit dieser gewunschten GroBe in 
hoher Reinheit und zufriedenstellender Ausbeute hergestellt werden 
konnen. 

Somit ist es eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein einfaches und 
effizienztes Verfahren zur Herstellung von Perovskit-Teiichen mit einer 
GroBe von weniger als etwa 50 nm bereitzustellen. Eine weitere Aufgabe der 
vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung eines Verfahrens zur 
Herstellung von Perovskit-Teiichen, worin die Zugabe von Liganden und 
anderen organischen Additiven zur Kontrolle der PartikelgroBe und zum 
Erhalt der Partikelstabilitat nicht erforderlich ist. Noch eine Aufgabe der 
vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung eines halogenfreien Verfahrens 
zur Herstellung von Perovskiten. Eine weitere Aufgabe der vorliegenden 
Erfindung ist es, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Perovskit-Teiichen in 
hoher Reinheit und mit hohen Ausbeuten herstellbar sind. 

Diese Aufgabe wurde erfindungsgemaB gelost durch ein Verfahren zur 
Herstellung von Perovskit-Teiichen der Formel AB0 3 , 

worin A ein Metall geringerer Wertigkeit Oder eine Mischung von 

Metallen geringerer Wertigkeit ist, 
worin B ein Metall hoher Wertigkeit oder eine Mischung von Metallen 

hoherer Wertigkeit ist, 
gekennzeichnet durch die Schritte 

(a) Losen des ersten Metalls oder der Mischung von Metallen A in einem 
wasserfreien Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch und 

(b) Umsetzen der Losung aus (a) mit einem Alkoxid des zweiten Metalls 
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oder der Mischung aus Metaiien B der Formei B(OR) x oder/und 
B(OR)* 2 , worin x die Wertigkeit des Metalls B darstellt und R ein 
linearer Oder verzweigter Alkylrest mit 1 bis 30 Kohleristoffatomen ist. 

Mit dem erfindungsgemalien Verfahren konnen mittels einer einfachen 
Synthese Perovskit-Teilchen mit hoher Kristallinitat und hoher Reinheit 
bereitgestellt werden. Das gewiinschte Perovskitmaterial kann 
vorteilhafterweise auch ohne Verwendung zusatzlicher Liganden oder 
organischer Additive in hohen Ausbeuten und hoher Reinheit hergestellt 
werden. Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemaften Verfahrens besteht 
darin, dass weder Wasser, noch Sauren, Basen oder Gegenionen 
verwendet werden und das Produkt somit rein als kolloidales Sol anfallt. Ein 
weiterer Waschschritt ist somit nicht erforderlich. Die im Verfahren 
verwendeten Losungsmittel sind einfach entfernbar, beispielsweise durch 
Zersetzung oder Calcinierung bei der Bildung eines keramischen Korpers. 

Mit dem erfindungsgemalien Verfahren konnen Perovskit-Teilchen der 
Formei AB0 3 hergestellt werden. Der Begriff „Perovskit" im Sinne der 
vorliegenden Erfindung umfasst Materialien mit einer Perovskit-Struktur oder 
verwandten Struktur. In der Formei AB0 3 stellt A ein .Metal! geringerer 
Wertigkeit oder die Mischung von Metaiien geringerer Wertigkeit dar. Das 
Metall bzw. die Metalle A sind bevorzugt Alkalimetalle, Erdalkalimetalle 
oder/und Obergangselemente. Bevorzugt handelt es sich um ein- oder 
zweiwertige Metalle. In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsfbrm wird 
das Metall bzw. die Mischung von Metaiien A ausgewahlt aus der Gruppe 
bestehend aus Lithium. Kalium, Calcium, Strontium und Barium. Am meisten 
bevorzugt ist die Verwendung von Strontium und Barium. 

In der Formei AB0 3 stellt B ein Metall hoher Wertigkeit oder die Mischung 
von Metaiien hoherer Wertigkeit dar, insbesondere ausgewahlt aus der 
Gruppe bestehend aus den Ubergangselementen und Metaiien der Gruppen 
III und IV. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird das Metall bzw. die 
Metalle B aus der Gruppe der vier- oder funftwertigen Metalle ausgewahlt. 



WO 2005/021426 



PCT/EP2004/009313 



-5- 

Bevorzugte Metaile B sind Niob, Zirkonium, Zinn unci Titan. Besonders 
bevorzugt ist als das Metall B Titan. 

Spezifische Beispiele von durch das erfindungsgemafie Verfahren 
hergestellten Verbindungen sind BaTi0 3 , SrTi0 3 , LiNb0 3 und BaZrO a . 

Im erfindungsgemaften Verfahren zur Herstellung von Perovskit-Teilchen 
der Struktur AB0 3 wird in einem ersten Schritt (a) das erste Metall in einem 
wasserfreien Losungsmittel gelost. Dabei kann jedes beliebige organische 
Losungsmittel verwendet werden, welches wasserfrei erhaltlich ist und zum 
Losen des Metalls geeignet ist. Bevorzugte Losungsmittel sind halogenfreie 
Losungsmittel, z.B. Alkohole, Ketone, Aldehyde sowie Gemische dieser 
Losungsmittel. Besonders bevorzugt sind Alkohole und Gemische von 
Alkoholen mit Ketonen oder/und Aldehyden. Im Rahmen dieser Erfindung 
beschreibt der Begriff „wasserfrei" einen Wasseranteil von hochstens etwa 
5 Gew.-%, bevorzugt hochstens etwa 1 Gew.-%, mehr bevorzugt hochstens 
etwa 0,1 Gew.-% und am meisten bevorzugt 0 Gew.-% Wasser. Bevorzugt 
wird ein Alkohol mit sterisch stabilisierender Eigenschaft verwendet. 
Beispiele fur geeignete sterisch stabilisierende Alkohole sind Alkohole mit 4 
oder mehr C-Atomen, z.B. (+)-Butanol und ahnliche Systeme. Besonders 
bevorzugt wird als Alkohol im erfindungsgema&en Verfahren Benzylalkohol 
verwendet. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform werden weiterhin 
halogenfreie Alkohole verwendet. Beispiele fur bevorzugte Ketone und 
Aldehyde sind Aceton, Methylethylketon, Benzophenon und Benzaldehyd. 

Je nach Losungsverhalten des Metalls A in dem verwendeten Losungsmittel 
bzw. Losungsmittelgemisch kann Schritt (a) des erfindungsgemaRen 
Verfahrens bei Raumtemperatur oder bei einer leicht erhohten Temperatur, 
beispielsweise etwa 50-100 °C, durchgefuhrt werden. . Werden stark 
elektropostive Elemente, wie etwa Alkalimetalle oder Erdalkalimetalle als 
erstes Metall A verwendet, reagieren diese direkt mit Alkoholen unter 
Freisetzung von Wasserstoff und der Bildung der gewunschten Alkoxide. Bei 
der Verwendung von Erdalkalimetallen als das erste Metall A konnen 
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unlosliche bivalente Alkoxide auftreten, so dass die gebiidete Losung triib 
sein kann. Gegebenenfalls kann nach Schritt (a) ein Reinigungsschritt, wie 
etwa eine Zentrifugation, durchgefuhrt werden, urn ungeloste Substanzen zu 
entfernen. 

In Schritt (b) des erfindungsgemalJen Verfahrens wird die in Schritt (a) 
erhaltene Losung mit einem Alkoxid eines zweiten Metalls Oder der 
Mischung von Metallen B mit der Formel B(OR) x oder/und B(OR) x . 2 
umgesetzt, wobei x die Wertigkeit des Metalls B darstellt. R stellt einen 
linearen oder verzweigten Alkylrest mit 1-30 Kohlenstoffatomen, 
insbesondere mit 1-8 Kohlenstoffatomen, besonders bevorzugt mit 1-5 
Kohlenstoffatomen dar. Vorzugsweise ist R ein Isopropylrest. Weiterhin ist R 
in einer bevorzugten Ausfuhrungsform eine halogenfreie Verbindung. 

Das Alkoxid mit der Formel B(OR) x ist in einer besonders bevorzugten 
Ausfuhrungsform Titanisopropoxid. 

Schritt (b) des erfindungsgemalJen Verfahrens wird bevorzugt bei einer 
erhohten Temperatur, z.B. bei einer Temperatur von etwa 100-300 °C, 
bevorzugt von etwa 180-230 °C, besonders bevorzugt von etwa 190-220 °C, 
durchgefuhrt. Die Reaktionsdauer kann vom Fachmann ohne Weiteres in 
Abhangigkeit von den verwendeten Metallen A und B festgelegt werden, 
insbesondere betragt die Reaktionsdauer mehr als etwa 12 Stunden, mehr 
bevorzugt mehr als etwa 24 Stunden und am meisten bevorzugt etwa 48 
Stunden. 

Das Umsetzen der Losung eines Metalls oder einer Mischung von Metallen 
A mit einem Alkoxid eines zweiten Metalls oder einer Mischung von Metallen 
B im Schritt (b) des erfindungsgemalJen Verfahrens kann gegebenenfalls 
unter erhohtem Druck, bevorzugt einem Druck von maximal 10 bar, 
beispielsweise in einem Autoklaven, erfolgen. In diesem Fall sind besonders 
bevorzugte Reaktionsbedingungen eine Reaktionsdauer von etwa 48 
Stunden und eine Reaktionstemperatur von etwa 200 °C. 
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In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens 
wird Schritt (b) in einem Oberschuss des Losungsmittel(gemisches), z.B. des 
Alkohols, durchgefuhrt. Der Oberschuss des L6sungsmittel(gemisches), z.B. 
des Alkohols, betragt vorzugsweise das 1 0-1 OOfache. 

Das im erfindungsgemaUen Verfahren eingesetzte Molverhaltnis von Metall 
A zu Metall B entsprlcht insbesondere etwa dem Verhaltnis von Metall A zu 
Metall B Im gewiinschten Perovskitprodukt. Ein bevorzugtes Molverhaltnis 
A:B betragt beispielsweise etwa 1:1. 

Somit steilt das erfindungsgemalie Verfahren ein einfaches Verfahren zur 
Herstellung von Perovskit-Teilchen dar. Vorteilhafterweise sind die 
Ausgangssubstanzen kommerziell erhaltlich, so dass eine aufwandige 
Synthese von Vorlaufersubstanzen nicht erforderlich ist. Die durch das 
erfindungsgemalie Verfahren hergestellten Perovskit-Teilchen besitzen eine 
hohe Kristallinitat. Mit dem erfindungsgemalien Verfahren ist es somit 
moglich, Perovskit-Teilchen mit einem Durchmesser <50 nm herzustellen, 
beispielsweise mit einer mittleren TeilchengrolSe von etwa 2 bis etwa 20 nm, 
bevorzugt von etwa 5 bis etwa 15 nm und besonders bevorzugt von etwa 5 
bis etwa 10 nm. Somit ermoglicht das erfindungsgemalie 
Herstellungsverfahren die Bereitstellung von besonders feinteiligen 
kristallinen Perovskiten, welche beispielsweise bei einer Verarbeitung in 
Keramiken Oder fur eine Verwendung fur weitere technologische und 
wissenschaftliche Zwecke erwunscht sind. 

Da fur das Herstellungsverfahren weder Wasser noch Halogenide 
verwendet werden, ist es moglich, Perovskit-Teilchen herzustellen, welche 
eine hohe Reinheit aufweisen. Eine Kontamination mit anorganischen 
Substanzen, wie etwa Halogeniden und Alkaliionen, welche schwer zu 
entfernen sind, wird durch das erfindungsgemalie Verfahren vermieden. 
Somit ist ein nachfolgender Waschschritt der Perovskit-Teilchen nicht 
notwendigerweise erforderlich, kann aber, falls erwunscht, durchgefuhrt 
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werden. Eine geeignete Waschflussigkeit 1st beispieisweise Efnanoi. 

Weiterhin sind Fremddotierungen auf metallischen Gitterplatzen, 
beispieisweise durch Na+ oder oxidischen Gitter, beispieisweise durch 
Carbonat, praktisch nicht vorhanden. 

Vorteilhafterweise ermoglicht das erfindungsgema&e Verfahren zudem auch 
die einfache Herstellung komplizierter gemischter Perovskite aus mehreren 
Metallen A oder/und B, welche fur technologische Anwendungen besonders 
interessant sind. 

Mit den erfindungsgemaften Verfahren kann zudem eine hohe Ausbeute der 
hergestellten Perovskit-Teilchen erreicht werden. Beispieisweise konnen 
Ausbeuten von > etwa 50 %, bevorzugt > etwa 70 %, mehr bevorzugt > etwa 
80 % und am meisten bevorzugt > etwa 90 % erreicht werden. 

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Perovskit-Teilchen 
der Formel AB0 3 , worin A ein Metall geringer Wertigkeit und B ein Metall 
hoherer Wertigkeit ist, die durch das erfindungsgemalie Verfahren erhaltlich 
sind. Die erfindungsgemalien Perovskit-Teilchen besitzen je nach Art des 
Perovskits bevorzugt eine Teilchengrolie von 2-40 nm, mehr bevorzugt von 
5-25 nm und am meisten bevorzugt von 5-10 nm. 

Zudem besitzen die erfindungsgemafcen Perovskit-Teilchen 
vorteilhafterweise eine groSe Homogenitat im Hinblick auf die Partikelgrofce, 
Form und Kristallinitat Im Hinblick auf die Partikelgrolie bedeutet im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung eine hohe Homogenitat, dass die 
GauB'sche Standardverteilung kleiner als 30 %, bevorzugt kleiner als 25 %, 
mehr bevorzugt kleiner als 20 % ist. 

Somit bietet die Verwendung der erfindungsgemalien Teilchen im Vergleich 
mit herkommlichen Teilchen grofie Vorteile bei vielen Anwendungen, 
beispieisweise bei der Herstellung dunner Schichten oder Keramiken. 
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Die erfindungsgemafien Perovskit-Teilchen konnen beliebige gemischte 
Oxide der Formel AB0 3 sein, bevorzugt sind die Perovskit-Teilchen 
Bariumtitanat-, Strontiumtitanat-, Lithiumniobat- oder Bariumzirkonat- 
Teilchen. 

Der Gegenstand der vorliegenden Erfindung wird weiterhin durch die 
Figuren.1 bis 6 und die Beispiele veranschaulicht 

FIgur 1 zeigt das Ergebnis einer Rontgenpulverdiffaktrometrie von 
Bariumtitanat (a) und Strontiumtitanat (b), welches gemali der vorliegenden 
Erfindung hergestellt wurde. Alle Diffraktionspeaks konnen entweder der 
Bariumtitanat- (a) oder Strontiumtitanat-Phase (b) zugewiesen werden. Es 
gibt kein Anzeichen fur andere kristalline Nebenprodukte wie etwa 
Bariumcarbonat Aufgrund der Grade der Kristalle im Nanobereich sind alle 
Peaks relativ breit. 

Figur 2 zeigt transmissionselektronenmikroskopische Bilder von 
Bariumtitanat. FIgur 2(a) zeigt ein Obersichtsbild bei einer geringeren 
VergroBerung. Es kann gesehen werden, dass die Partikel nahezu 
kugelformig mit Durchmessern im Bereich von 5-10 nm sind. Es kann 
gesehen werden, dass die Teilchen hochkristallin sind. Figur 2(b) zeigt ein 
Teilchen mit einem Durchmesser von 10 nm. 

Die Figuren 3(a) - (c) zeigen transmissionselektronenmikroskopische Bilder 
einer SrTi0 3 -Probe. Es kann gesehen werden, dass die Teilchen 
Durchmesser im Bereich von etwa 5-8 nm besitzen. 

Figur 4(a) zeigt das elektronenmikroskopische Bild einer BaZr0 3 -Probe. In 
Figur 4(b) ist eine Elektronenbeugungsaufnahme dieser Probe gezeigt 

Figur 5 zeigt das XRD-Diagramm einer in Aceton hergestellten BaTiOa- 
Probe. 
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Figur 6 zeigt ein transmissionselektronenmikroskopisches Bild einer in 
Aceton hergestellten BaTi0 3 -Probe. 

Beispiele 

Beispiel 1: Herstellung von BaTi0 3 und SrTiOs in Benzylalkohol 

3,57 g metallisches Barium Oder Strontium wurden in 25 ml wasserfreiem 
Benzylalkohol bei leicht erhohter Temperatur (etwa 50 °C) gelost. Barium 
und Strontium bildeten hierbei eine leicht trube und gelbliche Losung im 
Benzylalkohol. Anschliedend wurde 1 mol Aquivalent (bezogen auf Barium 
Oder Strontium) Titanisopropoxid zugegeben und das Reaktionsgemisch 
wurde in einen Autoklaven iiberfuhrt und in einem Ofen fur 48 h bei 200 °C 
erhitzt. Die resultierende milchige Suspension wurde zentrifugiert (6000 rpm, 
10 min), das Prazipitat zweimal grundlich mit Ethanol gewaschen und an der 
Luft bei 60 °C getrocknet. Die Ausbeute der so synthetisierten Materialien 
betrug etwa 90 %. 

Beispiel 2: Herstellung von LiNb0 3 in Benzylalkohol 

35,2 mg Lithium wurden in 25 ml Benzylalkohol bei ca. 80 °C aufgelost. 
Nach Zugabe von 1 Molaquivalent Nb(OEt)s wurde im Autoklaven 48 h bei 
220 °C geheizt Das weilie erhaltene Prazipitat wurde abzentrifugiert, mit 
Ethanol gewaschen und bei 60 °C an der Luft getrocknet. Es entstehen 
Nanopartikel von LiNbOs mit einem Durchmesser von 20 ± 4 nm. 

Beispiel 3: Herstellung von BaZr0 3 in Benzylalkohol 

3,6 mmol metallisches Barium wurden in 25 ml Benzylalkohol durch leichtes 
Erwarmen auf ca. 50 °C aufgelost. Nach Zugabe eines Molaquivalents 
Zirkoniumisopropoxid in Isopropanol (Zr(OiPr) 4 -i-PrOH) wurde das 
Reaktionsgemisch in einem Autoklaven 3 Tage lang auf 200 °C und danach 
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nochmals 3 Tage auf 220 °C erhitzt. Der erhaitene Nieclerschiag wurde 
abzentrifugiert, mit Ethanol und Diethylether gewa§chen und bei 
Raumtemperatur getrocknet. 

Elektonenmikroskopische Aufnahmen zeigen, dass die Partikel 2-3 nm groli 
sind, die wurmformige Agglomerate bilden (Fig 4(a)). Durch 
Elektronenbeugung wurde bestatigt, dass es sich dabei um BaZr0 3 handelt 
(Figur4(b)). 

Beispiel 4: Herstellung von BaTi0 3 in Aceton 

275 mg metallisches Barium wurden mit 20 ml Aceton umgesetzt Innerhalb 
weniger Minuten entstand ein milchig-trubes Reaktionsgemisch. Nach ca. 
einer Stunde wurden 569 mg Ti(OiPr) 4 zugegeben (1:1 mol Verhaltnis Ba:Ti). 
Das Gemisch wurde in einen Autoklaven gefullt und fur 3 Tage bei 130 °C in 
einem Heizschrank erwarmt Das erhaitene Produkt wurde abfiltriert, dreimal 
mit Chloroform gewaschen und bei Raumtemperatur getrocknet. 

Das Pulverdiffraktogramm zeigt das fur BaTi0 3 charakteristische Muster 
(Figur 5). Kleine Signale bei 20 = 14,1 und 19,4° weisen auf Spuren von 
Ba(OH) 2 hin. Transmissionselektronenmikroskopie-Bilder zeigen 
Nanopartikel in der Grodenordnung von 10-20 nm (Figur 6). 

Ein Vorteil des Aceton-Verfahrens ist die niedrige Reaktionstemperatur im 
Vergleich zum Benzylalkohol-Prozess und die Moglichkeit, etwas grollere 
Partikel zu erhalten. Neben Aceton eignet sich beispielsweise auch 
Acetophenon oder Benzaldehyd als Losungsmittel. 
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Anspruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Perovskit-Teilchen der Formel AB0 3j 

s worin A ein Metall geringerer Wertigkeit oder eine Mischung von 

Metallen geringerer Wertigkeit ist und 

B ein Metall hoher Wertigkeit oder eine Mischung von Metallen hoherer 
Wertigkeit ist, 

gekennzeichnet durch die Schritte 
10 (a) Losen des ersten Metalls oder der Mischung von Metallen A in 

einem wasserfreien Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch und 
(b) Umsetzen der Losung aus (a) mit einem Alkoxid des zweiten 
Metalls oder der Mischung von Metallen B der Formel B(OR) x 
oder/und B(OR) x . 2 , worin x die Wertigkeit des Metalls B darstellt 
15 und R ein Iinearer oder verzweigter Alkylrest mit 1 bis 30 

Kohlenstoffatomen ist. 

2. Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche, 

worin das Metall A ausgewahlt wird aus der Gruppe bestehend aus 
20 Alkalimetallen, Erdalkalimetallen und Dbergangselementen. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, 

worin das Metall A ausgewahlt wird aus der Gruppe der ein- oder 
zweiwertigen Metalle. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, 

worin das Metall A ausgewahlt wird aus der Gruppe bestehend aus 
Strontium und Barium. 



30 5. 



Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche, 

worin das Metall B ausgewahlt wird aus der Gruppe bestehend aus 
Dbergangselementen und Metallen der Gruppen III und* IV. 
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6. Verfahren nach einem der vorhergehencien Anspruche, 

worin das Metall B ausgewahlt wird aus der Gruppe der vier- oder 
funfwertigen Metalle. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, 
worin das Metall B Titan ist 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 

worin das Losungsmittel aus Alkoholen, Ketonen, Aldehyden und 
Gemischen davon ausgewahlt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, 

worin man einen Alkohol oder ein Gemisch eines Alkohols mit einem 
Keton oder/und Aldehyd als Losungsmittel verwendet. 

10. Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche, 
worin der Alkohol ein sterisch stabilisierender Alkohol ist. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, 
worin der Alkohol Benzylalkohol ist. 

12. Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche , 
worin das Metallalkoxid in Schritt (b) Titanisopropoxid ist. 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 

worin Schritt (b) bei einer Temperatur von 190 bis 220 °C durchgefuhrt 
wird. 

14. Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche, 

worin in Schritt (b) ein 10-100facher Oberschuss des Losungsmittels 
vorliegt 
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15. Verfahren nach einem der vorherigen Anspruche, 

worin die nach Schritt (b) erhaltenen Perovskit-Teilchen eine mittlere 
Grofie von 5-10 nm besitzen. 

16. Zusammensetzung von Perovskit-Teilchen der Formel AB0 3 , worin A ein 
Metall geringer Wertigkeit oder eine Mischung von Metallen geringerer 
Wertigkeit und B ein Metall hoher Wertigkeit oder eine Mischung von 
Metallen hoherer Wertigkeit ist, 

erhaltlich durch ein Verfahren nach einem der Anspruche 1-15, worin die 
mittlere Teilchengrofie von 5-10 nm betragt. 

17. Zusammensetzung nach Anspruch 16, worin die Gaufi'sche 
Standardverteilung der Teilchengrofie kleiner als 30 % ist. 

18. Zusammensetzung nach Anspruch 16 oder 17, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass es BaTi0 3 -, SrTiOa-, BaZrQ 3 - oder LiNbQ 3 -Teilchen sind. 
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